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Under the auspices of the National Platform Critica! Compounds (Steering Committee Dairy Products 
and Steering Committee Animal Products) a survey was conducted in 1994/1995 with respect to the 
presence of toxaphenes, pyrethroids and chlorophenols in animal fat including milk, 
organophosphorus pestieldes in milk, and olaquindox in porcine kidneys. 
Toxaphenes, pyrethroids and organophosphorus compounds 
Toxaphenes and pyrethroids were not detected in cattie meat, park meat, lamb meat and milk. In 
addition milk did not contain dateetabie amounts of organophosphorus compounds. 
Chloropheno/s 
Chlorophenols were nat detected in cattie meat and cattie liver, park meat, lamb meat and poultry. 
In 40 % of the sheep livers investigated traces of pentachlorophenol were found, and 20 % of the 
porcine livers contained small amounts of 2,3,4- and 2,3,5-trichlorophenol. In all samples of park liver, 
however, pentachlorophenol was present, varylng trom 1 0 to over 30 JJg per kg. Also in 70 % of the 
milk samples traces of pentachlorophenol were found. The origin of these contaminations is as yet 
unknown. 
0/aquindox 
None of the pigs investigated appeared to be treated with olaquindox prior to slaughter. lt became 
clear, however, that ignoring the legally required waiting period will result in residue levels in kidney 
which are unacceptable in view of the characteristics of olaquindox. 
VOORWOORD 
Aan de studie werkten mee: H.J. Horstman, H.J. Keukens, A.H. Roos, P.F. v.d. Spreng, W.A. Traag, 
T. Zuiderna 
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SAMENVATTING 
Onder auspiciën van de LPKS-stuurgroepen Zuivel en Dierlijk van het Landelijk Platform Kritische 
Stoffen is in de periode 1994/1995 survey-onderzoek uitgevoerd naar de aanwezigheid van toxafenen, 
pyrethroiden en chloorfenolen in dierlijke vetten incl. melk, organofosfor-bestrijdingsmiddelen in melk, 
en olaquindox in varkensnier. 
Toxafenen, pyrethroiden en organofosfor-bestrijdingsmiddelen 
In vet van rundvlees, varkensvlees, schapevlees en melk werden geen taxatenen en/of pyrethroiden 
aangetroffen. In melk werden bovendien geen organofosfor-bestrijdingsmiddelen gevonden. 
Chloorfenolen 
Chloorfenolen werden niet gevonden in rundvlees en runderlever, varkensvlees, schapevlees en kippe-
vlees. In 40 % der onderzochte schapelevers werd een geringe hoeveelheid pentachloorfenol 
aangetroffen; 20 % der onderzochte varkenslevers bevatten kleine hoeveelheden 2,3,4- en 2,3,5-
trichloorfenol. In in alle monsters varkenslever werd echter pentach laarfenol aangetoond, uiteenlopend 
van 10 tot ruim 30 J.lg per kg. In 70 % van de onderzochte melkmonsters werd eveneens 
pentachloorfenol aangetroffen, zij het in lage gehaltes. De oorzaak van deze residu-vorming is 
vooralsnog onbekend. 
Olaquindox 
Geen van de onderzochte varkens bleek kort voor de slacht behandeld te zijn geweest met ola-
quindox. Wel is gebleken dat het niet in acht nemen van de voorgeschreven wachttermijn zal leiden 
tot residu-gehaltes in nier, die gelet op de eigenschappen van olaquindox niet acceptabel zijn. 
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1 INLEIDING 
1.1 Introductie 
Medio 1994 werd op grond van overleg in de LPKS-stuurgroepen Zuivel en Dierlijk besloten om 
survey-onderzoek uit te voeren naar de aanwezigheid van toxafenen, pyrethroiden en chloorfenolen 
in dierlijke vetten incl. melk, organotostor-bestrijdingsmiddelen in melk, en olaquindox in varkensnier. 
Dit onderzoek werd aan het RIKILT-DLO opgedragen per brief d.d. 3 oktober 1994 van de Directie 
Milieu, Kwaliteit en Gezondheid van het Ministerie van Landbouw, Natuurbeheer en Visserij. De 
onderzoeksopdracht is weergegeven in Bijlage 2. 
1.2 Taxatenen 
Een survey naar de aanwezigheid van taxatenen in dierlijke vetten werd wenselijk geacht mede gelet 
op de onlangs vastgestelde nultolerantie voor deze stotgroep. Hoewel namelijk volgens het Nationaal 
Plan Overige Stoffen de laatste jaren geen overschrijdingen van het gehanteerde niveau van 0,5 mg 
per kg vet werden geconstateerd, kan worden gesteld dat ten opzichte van de nultolerantie het niveau 
van 0,5 mg per kg vet te weinig inzicht geeft. 
Derhalve werd besloten om een survey naar taxatenen uit te voeren in het vet van dierlijke produkten, 
te weten 1 o monsters rundvlees, 10 monsters varkensvlees, 1 0 monsters schapevlees en 1 0 monsters 
melk c.q. melkprodukt; in totaal 40 monsters. 
1.3 Pyrethroiden 
Bestrijdingsmiddelen uit de groep der pyrethroiden kunnen zowel als residuen in veevoer maar ook 
vanwege gebruik als ectoparasitica in principe aanleiding geven tot residuvorming in dierlijke 
produkten. De opname in het Nationaal Plan op basis van EU-richtlijnen is momenteel onderwerp van 
discussie. Hoewel dierexperimenteel onderzoek aanleiding geeft om te veronderstellen dat de 
overdracht laag is, zijn er nog geen onderzoeksresultaten bekend met betrekking tot de eventuele 
aanwezigheid in dierlijke produkten. Een beperkte survey was derhalve gewenst. 
Er werden tien middelen geanalyseerd, t.w. buprotezin, cytluthrin, cypermethrin, deltamethrin, 
fenothrin, tenpropathrin, fenvaleraat, permethrin, resmethrin en tetramethrin. De analyses werden 
uitgevoerd in 20 monsters rundvlees, 20 monsters varkensvlees, 1 0 monsters schapevlees, 20 
monsters pluimveevlees en 20 monsters melk; totaal 90 monsters. 
1 .4 Chloorfenolen 
Pentachloorfenol is onderwerp van advisering door het Landelijk Platform Kritische Stoffen. De 
mogelijke aanwezigheid van pentachloortenol in orgaanvlees speelt daarin een rol. Een survey in 
relevante dierlijke produkten was daarom wenselijk. 
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Naast pentachloorfenol werden tevens 2,3,4- en 2,3,5-trichloortenol geanalyseerd. De analyses werden 
uitgevoerd in 1 0 monsters rundvlees, 10 monsters varkensvlees, 1 0 monsters schapevlees, 1 0 mon-
sters pluimveevlees, 1 0 monsters runderlever, 1 0 monsters varkenslever, 1 0 monsters schapelever en 
20 monsters melk; totaal 90 monsters. 
1.5 Organofosfor-bestrijdingsmiddelen 
Met betrekking tot de mogelijke aanwezigheid van organofosfor-bestrijdingsmiddelen is alleen geruime 
tijd geleden enig onderzoek verricht door de Inspectie Gezondheidsbescherming c.q. Keuringsdienst 
van Waren. Een beperkte survey was derhalve gewenst mede in verband met de EU-regelgeving. 
In 50 melkmonsters werden ruim 40 organofosfor-bestrijdingsmiddelen geanalyseerd. Daarbij is 
gepoogd om de middelen waarvan het gebruik in de veehouderij is toegestaan zoveel mogelijk in de 
toegepaste analytische methode mee te nemen. 
1.6 Olaquindox 
Olaquindox is een groeibevorderaar welke aan varkensvoer mag worden toegevoegd in een con-
centratie van 50 mg per kg. Toediening is alleen toegestaan tot een uiterste leeftijd van 4 maanden 
en voorts is bepaald dat toediening verboden is gedurende tenminste 4 weken voor de slacht. Het 
Expert Committee voor voedsel additieven van de FAO/WHO heeft in 1990 geconstateerd dat er onvol-
doende gegevens beschikbaar zijn over het voorkomen van en de aard van olaquindox residuen om 
een maximale residu limiet (MRL) te kunnen vaststellen. 
Het survey-onderzoek betrof analyse van olaquindox en de metabolieten N1-mono-oxy-, N4-mono-oxy-, 
en desoxy-olaquindox in 60 monsters varkensnieren, met als variabele de leeftijd van het slachtdier. 
De kans om olaquindox en/of metabolieten in orgaanvlees aan te treffen werd namelijk voor 
varkensnier het grootst geacht. 
1. 7 Monstername 
Het Nationaal Plan Overige Stoffen voorziet jaarlijks in de monstername van dierlijke vetten van 
varkens (ca. 1 00), mestkalveren (ca. 60), runderen (ca. 1 00), schapen (ca. 25}, geiten en paarden (elk 
ca. 1 0), slachtkuikens (ca. 50}, en heeleipoeders (ca. 1 0}. Deze monsters worden gespreid over het 
jaar en over het land genomen, en kunnen dus ondanks het relatief gering aantal als een redelijke 
doorsnede van de Nederlandse situatie beschouwd worden. Derhalve lenen ze zich uitstekend voor 
het tevens verrichten van een beperkte survey met betrekking tot toxafenen, pyrethroiden en 
chloortenolen. Dankzij de welwillende medewerking van de Rijksdienst voor de Keuring van Vee en 
Vlees (RVV) en met name het Centraal Laboratorium van deze dienst kon van deze monsters gebruik 
gemaakt worden. De RW verzorgde tevens de monstername van varkensnieren die nodig waren voor 
de survey van olaquindox. 
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Aangezien de kippernonstars in het kader van het Nationaal Plan onvoldoende omvang hadden voor 
het onderhavige onderzoek, werden door bemiddeling van Drs. C.A. Kan (ID-DLO Beekbergen) een 
aantal additionele monsters kippevet verkregen. 
Melkmonsters (waarin het Nationaal Plan niet voorziet), werden verkregen met behulp van de 
welwillende medewerking van Campina Melkunie BV en Coberco BA. Deze monsters werden genomen 
bij de melkritten, en zijn dus in alle gevallen mengmonsters van verschillende boerderijen. Daarbij 
moet worden aangetekend dat de monsters verzameld werden in december 1 994 en januari 1 995 en 
dus slechts een zeer beperkt deel van het kalenderjaar vertegenwoordigen. De monsters zijn wel 
verspreid door het land genomen, zodanig dat van een redelijke geografische spreiding kan worden 
gesproken. 
Een samenvatting van aard en aantallen monsters en de uitgevoerde analyses is weergegeven in 
tabel 1. 
2 ANALYSES 
2.1 Taxatenen 
2.1.1 Methode 
Hoewel er in principe een aantal mogelijkheden zijn voor de analyse van toxafenen, kan gemakkelijk 
interterentie optreden met o.a. polychloorbifenylen (PCB's) en chloordaan. Massaspectrometrie is 
derhalve de meest geêigende methode. In de "electron impact• mode treedt echter sterke fragmentatie 
en dus gevoeligheidsverlies op. Een goed alternatief wordt geboden door massaspectrometrie met 
chemische ionisatie, waarbij negatieve ionen gemeten worden. Zonder voorscheiding van taxatenen 
en PCB'szal er massaspectrametrische interferentie optreden van het (M.-CI] ion van de taxatenen 
met het (M·-c1 + 0] ion van de PCB's. Bij gebruik van hoge resolutie treedt er, wanneer het 
oplossend vermogen ingesteld is op circa 11.000, geen interterentie op met PCB's en chloordaan. 
Derhalve is gaschromatografie met als detectie hoog oplossend vermogen massaspectrometrie toe-
gepast, met isobutaan als reactiegas en •selective ion recording•, waarbij voor vier beschikbare 
individuele taxateen congeneren twee kenmerkende ionen zijn gemeten. Voor de opwerking van de 
monsters -na extractie van het vet- is uitgegaan van gelpermeatiechromatografie (GPC) waarbij het 
equivalent van 66,7 gram melk opgenomen is in een eindvolume van 1 mi, en het equivalent van 2,5 
gram vet opgenomen is in een eindvolume van 5 mi. 
Voor de kwantificering zijn gehaltes van de individuele componenten berekend (via hun specifieke 
ionen) ten opzichte van de interne standaard PCB-126 C3C12), welke aan het eind van de opwerking 
is toegevoegd. Voor het vergelijken van elders en/of gerapporteerde resultaten kunnen, indien een 
monster positief zou zijn, de gehaltes van de individuele congeneren omgerekend worden naar het 
gehalte uitgedrukt als technisch mengsel. In een technisch mengsel is namelijk het percentage van 
de gemeten individuele congeneren berekend, en aan de hand van het percentage van een bepaalde 
congeneer kan dan het gehalte in het monster worden berekend, uitgedrukt als technisch mengsel. 
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In de hier gerapporteerde analyses is de bijdrage van congeneer 32 in het technisch mengsel 3,45 
%; omtrent de samenstelling van de mengsels zoals deze in het milieu aanwezig zijn (met inbegrip 
van bijvoorbeeld atmosferische ontleding, omzettingen in de bodem etc.) is helaas niets te zeggen. 
Voor de berekening van het totaal gehalte aan technisch toxafeen dient dus het gehalte van 
congeneer 32 vermenigvuldigd te worden met 1 00/3,45 = 30. De bepaalbaarheidsgrenzen zijn 
weergegeven in tabel 2. 
2. 1.2 Kwaliteitscontrole 
Ter controle is per serie tenminste één blanco monster en één blanco monster met toevoeging van 
een technisch mengsel taxatenen geanalyseerd. Voor een goede kwaliteitscontrole is er helaas 
onvoldoende materiaal van de individuele componenten aanwezig. In de controle monsters kon het 
technische mengsel goed worden teruggevonden. De juistheid is echter nog niet te bepalen: met de 
gevolgde methode is slechts een schatting mogelijk. De terugvinding van het technisch mengsel is 
circa 50%. 
2.2 Chloorfenolen en pyrethroiden 
2.2.1 Methode 
Gezien de gewenste lage niveaus waaraan de metingen moesten voldoen en de absolute detectie-
grenzen bij gaschromatografie met electron-capture detectie en/of lage resolutie massaspectrometrie, 
is gekozen voor het uitvoeren van de analyses via gaschromatografie gevolgd door hoog oplossend 
vermogen massaspectrometrie. Met behulp van een standaardmengsel chloorfenolen (2,3,5-
trichloorfenol en pentachloorfenol) en de te bepalen pyrethroiden is een nieuwe methode ontwikkeld 
waarbij in één analysegang de bepaling van deze componenten in de te onderzoeken matrices 
mogelijk is. 
De vetmonsters zijn opgenomen in organisch oplosmiddel, waarna de te bepalen componenten van 
het vet werden geïsoleerd door middel van GPC. De levers zijn eerst zuur-geëxtraheerd en vervolgens 
op dezelfde wijze behandeld als de vetmonsters. De melkmonsters zijn eveneens geëxtraheerd met 
organisch oplosmiddel. Na concentratie van het extract is het residu behandeld op dezelfde wijze als 
de vetmonsters. 
Voor de feitelijke meting is hoog oplossend vermogen massaspectrometrie en •selective ion recording• 
toegepast waarbij voor iedere component een aantal kenmerkende ionen worden gemeten. Met de 
ontwikkelde methode is het mogelijk om de chloorfenolen zonder derivatisering te bepalen op een 
absoluut niveau van 1 J.lg per liter, en de pyrethroiden op een niveau van 1 tot 1 0 J.19 per liter, een en 
ander component-afhankelijk. Uitgaande van 2,5 gram vet of 2,22 gram lever kan, na clean-up door 
middel van GPC met een eindvolume van 1 mi voor melk en lever en 5 mi voor vet, de bepaling 
worden uitgevoerd op het gewenste bepalingsniveau. De bepaalbaarheidsgrenzen zijn vermeld in 
tabel 2. 
10 
De kwantificering werd uitgevoerd ten opzicht van de interne standaard fenanthreen (D10) welke aan 
het eind van de opwerking is toegevoegd. Ter controle van de opwerking zijn pentachloorfenol C3C6) 
en chryseen (D12) voor de opwerking aan de monsters toegevoegd. 
2.2.2 Kwaliteitscontrole 
Ter controle is per serie tenminste één blanco monster en één blanco monster met toevoeging van 
o, 1 mg chloorfenolen per kg en 0,5 mg pyrethroiden per kg geanalyseerd. 
Helaas moet worden vastgesteld dat de resultaten van de kwaliteitscontrole monsters sterk wisselend 
waren (zie tabel 3). Kennelijk ontstaat er tijdens de analysegang een discrepantie tussen de 
terugvinding van standaarden van deze stoffen in vergelijking met de terugvinding in blanco monsters 
met toevoeging, in die zin dat de terugvinding in monsters met toevoeging in een aantal gevallen 
groter is dan de terugvinding in standaard-oplossingen. Hoewel de gebruikte methode dus niet 
volmaakt is, kon aan de genoemde problemen in het kader van de onderhavige survey helaas 
onvoldoende aandacht worden geschonken. Gezien echter de afwezigheid van de onderzochte 
componenten boven de bepalingsgrens in de monsters is in deze situatie het kwantitatieve aspect 
geen ernstig probleem. 
In lever kunnen zowel buprofezin, resmethrin als tetramethrin niet bepaald worden. In melk kan geen 
uitspraak worden gedaan met betrekking tot de eventuele aanwezigheid van resmethrin. 
2.3 Organofosfor-bestrijdingsmiddelen 
2.3.1 Methode 
Voor de bepaling van organofosforesters in melk is gebruik gemaakt van massaspectrometrie. Na 
verwijdering van eiwit met behulp van aceton gevolgd door extractie met dichloormethaan en GPC, 
vond de analyse plaats middels gaschromatografie-massaspectrometrie (ion trap) . De ion trap massa-
spectrometer meet in tuil scan mode binnen het 60 - 480 m/z massabereik. Identificatie en 
kwantificering geschiedt geautomatiseerd met een standaard oplossing als referentie. Voor controle-
monsters worden mengmelkmonsters gespiked met de te bepalen componenten op een niveau van 
20 11g per kg melk en volgens dezelfde procedure geanalyseerd. De gebruikte methode is van 
toepassing voor water oplosbare organofosforesters; ook sommige vetoplosbare organofosfor-
bestrijdingsmiddelen konden echter met deze methode bepaald worden. De bepaalbaarheidsgrenzen 
zijn vermeld in tabel 4. 
2.3.2 Kwaliteitscontrole 
Ter controle van de correcte uitvoering van de methode werden blanco monsters, blanco monsters 
met additie en melkmengmonsters met additie geanalyseerd. In deze controles waren de blanco 
monsters negatief. Het terugvindingspercentage in melkmonsters met toevoeging ligt in de range van 
45 - 212 %. Op hoofdlijnen moet hier dezelfde kanttekening gemaakt worden als boven vermeld bij 
de chloorfenolen en pyrehtroiden. 
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2.4 Olaquindox 
2.4.1 Methode 
Voor de analyse van de monsters werd een nieuwe, door RIKILT-DLO ontwikkelde vloeistof-chroma-
tografische methode toegepast. De methode is gebaseerd op extractie van het gehomogeniseerde 
niermonster met een acetonitril/methanol mengsel. Na centrifugeren wordt een aliquot van de boven-
staande organische fase gereinigd over een chromatografiekolom gepakt met aluminiumoxide en 
florisil. Het gehele eluaat wordt opgevangen, waarna een deel wordt drooggedampt in een 
polypropyleen centrifugebuis. Na opname van het residu in water wordt het extract verrijkt en 
gezuiverd met behulp van een kolomschakeling systeem, dat gekoppeld is aan de vloeistofchro-
matografische opstelling waarmee olaquindox gescheiden wordt van de matrix. Detectie vindt plaats 
door UV meting bij 372 nm voor olaquindox en bij 335 nm voor de mono-oxy- en desoxy-metabolieten. 
De bepaalbaarheidsgrens en het gemiddeld vastgestelde terugvindingspercentage bij additie van 1 0 
J.lg per kg met de bijbehorende variatiecoëfficiënt voor olaquindox en de metabolieten zijn in tabel 5 
weergegeven. Volledigheidshalve zijn de monsternummers en de leeftijd van de slachtdieren 
samengevat in tabel 6. Ook de herkomst en alle overige informatie van de dieren is bekend. 
2.4.2 Kwaliteitscontrole 
Ter controle van de correcte uitvoering van de methode werd bij elke serie monsters tenminste één 
blanco monster, twee blanco monsters met toevoeging van 1 o J.lg olaquindox en metabolieten per kg, 
en tenminste één niermonster van een slachtdier dat juist voor de slacht behandeld was met 
olaquindox meegenomen. 
3 RESULTATEN 
3.1 Toxafenen 
De aanwezigheid van toxafenen werd onderzocht in 10 monsters rundvlees (vet}, 10 monsters 
varkensvlees (vet), 10 monsters schapevlees (vet), en 10 monsters melk. In geen van deze monsters 
werden toxafenen aangetroffen boven de in tabel 2 genoemde bepaalbaarheidsgrenzen. 
3.2 Pyrethroiden 
De aanwezigheid van pyrethroiden werd onderzocht in 20 monsters rundvlees (vet), 20 monsters 
varkensvlees (vet), 10 monsters schapevlees (vet), 21 monsters kippevlees (vet), en 20 monsters melk. 
In geen van deze monsters werden de onderzochte pyrethroiden aangetroffen boven de in tabel 2 
genoemde bepaalbaarheidsgrenzen. 
12 
3.3 Organofosfor-bestrijdingsmiddelen 
De aanwezigheid van organofosfor-bestrijdingsmiddelen werd onderzocht in 50 melkmonsters. In geen 
van deze monsters werden de onderzochte middelen aangetroffen boven de in tabel 4 genoemde 
bepaalbaarheidsgrenzen. 
3.4 Chloorfenolen 
De aanwezigheid van pentachloorfenol, 2,3,4- en 2,3,5-trichloorfenol werd onderzocht in 20 monsters 
rundvlees (vet), 20 monsters varkensvlees (vet), 1 o monsters schapevlees (vet), 21 monsters 
kippevlees (vet) en 1 o monsters runderlever. In geen van deze monsters werden pentachloorfenol 
en/of de genoemde trichloorfenolen aangetroffen boven de in tabel 2 genoemde bepaalbaarheids-
grenzen. 
De aanwezigheid van de genoemde chloorfenolen werd tevens onderzocht in 1 0 monsters varkens-
lever, 10 monsters schapelever, en 20 monsters melk. In schapelever en melk werden geen trichloor-
fenolen aangetroffen; de resultaten met betrekking tot pentachloorfenol zijn weergegeven in tabel 7. 
In varkenslever werden de onderzochte chloorfenolen wel aangetroffen; de resultaten daarvan zijn 
vermeld in tabel 8. 
3.5 Olaquindox 
In geen van de monsters varkensnier kon de aanwezigheid van olaquindox of één van de mono-oxy-
metabolieten worden aangetoond. Daaruit kan worden geconcludeerd dat het gehalte aan olaquindox 
en de mono-oxy-metabolieten lager was dan 1,0 Jlg per kg en het gehalte aan desoxy-olaquindox 
lager was dan 3,0 Jlg per kg. Echter, in de niermonsters van de juist voor de slacht met olaquindox 
behandelde dieren werd met name desoxy-olaquindox aangetoond in concentraties variërend van 50 
tot 200 Jlg per kg. Dit was ook te verwachten, omdat olaquindox en de mono-oxy metabolieten in 
aanwezigheid van nierhomogenaat bij kamertemperatuur reeds omgezet worden in desoxy-olaquindox. 
4 CONCLUSIES EN AANBEVELINGEN 
4.1 Toxafenen, pyrethroiden en organofosfor-bestrijdingsmiddelen 
In rundvlees, varkensvlees, schapevlees en melk werden geen taxatenenen/of pyrethroiden aangetrof-
fen. In melk werden bovendien geen organofosfor-bestrijdingsmiddelen gevonden (in het kader van 
de onderhavige survey werd uitsluitend melk onderzocht op de aanwezigheid van organofosfor-
bestrijdingsmidddelen). Met betrekking tot deze stofcategorieën lijkt er voor de genoemde matrices 
dan ook weinig reden tot ongerustheid te bestaan. 
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4.2 Chloorfenolen 
Chloorfenolen werden niet gevonden in rundvlees en runderlever, varkensvlees, schapevlees en 
kippevlees. 
In schapelever werd in vier van de tien monsters een geringe hoeveelheid pentachloortenol 
aangetroffen (tot drie maal de bepaalbaarheidsgrens). 
Twee van de tien onderzochte monsters varkenslever bevatten kleine hoeveelheden 2,3,4- en 2,3,5-
trichloorfenol, daarentegen kon in alle monsters varkenslever pentachloorfenol worden aangetoond, 
uiteenlopend van 1 0 tot ruim 30 pg per kg. 
Hoewel de gemeten gehaltes op zich niet verontrustend zijn is het feit dat alle monsters varkenslever 
en 40 % van de monsters schapelever positief werden bevonden bedenkelijk. Kennelijk is een 
aanzienlijk deel van de varkens- en schapenpopulatie op de een of andere wijze in contact met pent-
achloorfenol-bevattende materialen. Nader onderzoek naar de oorzaken is dan ook gewenst. 
Aangezien pentachloorfenol voornamelijk gebruikt werd als houtconserveringmiddel moet de oorzaak 
van de aangetroffen residuen wellicht primair in die richting gezocht worden. 
In 70 % van de onderzochte melkmonsters werd eveneens pentachloorfenol aangetroffen. Ook 
hiervoor geldt dat, hoewel de gehaltes niet zeer hoog zijn en de onderzochte monsters runderlever 
allen negatief waren, ook een deel van de melkgevende runderen kennelijk regelmatig contact heeft 
met pentachloer-bevattende materialen (het alternatief, namelijk dat de pentachloorfenol-contaminatie 
pas ontstaat na het melken, is moeilijk voorstelbaar). Het is niet duidelijk of het gegeven dat alle 
melkmonsters in de winterperiode werden genomen (dus waarschijnlijk afkomstig zijn van opgastalde 
runderen) hierbij een rol speelt. Een uitgebreider survey-onderzoek aan de hand van monsters die 
gespreid over het jaar door het hele land genomen worden, lijkt dan ook aan te bevelen. 
Gelet op de huisvesting van kippen, die in het algemeen enige overeenkomsten vertoond met die van 
varkens, zou een beperkte survey van kippelevers (en eventueel ook eieren) gericht op 
pentachloorfenol zinvol kunnen zijn. 
4.3 Olaquindox 
Uit de resultaten blijkt dat geen van de onderzochte dieren juist voor de slacht behandeld is met 
olaquindox. Overigens kan daaruit niet de conclusie getrokken worden dat dus in alle gevallen 
voldaan is aan de wachttermijn van 28 dagen, omdat olaquindox en metabolieten relatief snel uit de 
nieren verdwijnen. 
Uit het onderzoek blijkt verder wel dat het niet in acht nemen van de voorgeschreven wachttermijn zal 
leiden tot residu-gehaltes in nier, die gelet op de eigenschappen van olaquindox niet acceptabel zijn. 
Het verdient daarom aanbeveling het onderzoek later nog eens te herhalen, waarbij de nadruk meer 
gelegd zou moet worden op jonge slachtdieren. 
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Tabel1 . Samenvatting van monsters en analyses 
I Monster I 
Taxatenen Pyrethrolden Chloorfenolen Organofosfor Olaquindox 
pesticiden 
Rundvlees 10 20 10 - -
Varkensvlees 10 20 10 - -
Schapevlees 10 10 10 - -
Pluimveevlees - 20 10 - -
Runderlever - - 10 - -
Varkenslever - - 10 - -
Schapelever - - 10 - -
Varkensnier - - - - 60 
Melk 10 20 20 50 -
I Totaal 11 40 I 90 I 90 I 50 I 60 I 
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Tabel2 . Bepaalbaarheidsgrenzen voor chloorfenolen, pyrethroiden en taxatenen (J.Ig per kg 
produkt) 
I Component I Vet I Lever I Melk I 
Trichloorfenolen 4 0,9 0,03 
Pentachloorfenol 4 0,9 0,03 
Buprofezin 100 45 1,5 
Cyfluthrin 400 90 3 
Cypermethrin 400 90 3 
Deltamethrin 100 45 1,5 
Fenothrin 40 9 0,3 
Fenpropathrin 40 9 0,3 
Fenvaleraat 100 45 1,5 
Permethrin 40 9 0,3 
Resmethrin 40 9 0,3 
Tetramethrin 40 9 0,3 
Toxafeen-26 4 0,9 0,03 
Toxafeen-32 *) 4 0,9 0,03 
Toxafeen-50 4 0,9 0,03 
Toxafeen-69 40 9 0,3 
Bepaalbaarheidsgrens = 2 x detectiegrens 
*) De bijdrage van toxafeen congeneer 32 in het technische mengsel toxafeen is 3,45 %. Totaal toxafeen gehalten kunnen dus 
gevonden worden door het gehalte van toxafeen-32 te vermenigvuldigen met 100/3,45 "" 30. 
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Tabel3. Resultaten kwaliteitsmonsters chloorfenolen en pyrethroiden 
gemiddelde juistheid in procenten per matrix 
Component Vet Lever Melk Chemicaliën 
(n= 7) (n=3) (n=1) (n=3) 
2,3,4-Trichloorfenol 39 58 9 35 
2,3,5-Trichloorfenol 45 51 27 38 
Pentachloorfenol 96 100 91 78 
Buprofezin 160 0 287 134 
Cyfluthrin 1" piek 75 83 836 126 
2" piek 66 76 89 92 
Cypermethrin 1" piek 84 94 164 135 
2" piek 79 75 150 133 
Deltamethrin 80 65 162 124 
Fenothrin 128 62 247 122 
Fenpropathrin 99 22 217 197 
Fenvaleraat 70 103 177 114 
Permethrin 126 126 232 214 
Resmethrin 130 0 6 95 
Tetramethrin 177 1 256 210 
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Tabel4 . Bepaalbaarheidsgrenzen organofosfor-bestrijdingsmiddelen in melk 
pg per kg melk) 
Component Bepaalbaar- Component Bepaalbaar-
heidsgrens heidsgrens 
Azamethifos* - Fenitrothion* 2 
Azinfos-ethyl 2 F ensulfothion vo 1 
Bramofos-ethyl 2 Fenthion 1 
Bramofos-methyl 1 Fonofos 5 
Carbofenothion 2 Foraat 2 
Chlorfenvinfos* vo 1 Fosalone 2 
Chlorpyrifos-ethyl vo 2 Fosmet* -
Chlorpyrifos-methyl 1 Foxim* vo 
-
Coumafos 2 lsofentos 1 
Dialifos 5 Joodfentos 2 
Diazinon* vo 2 Methamidofos 
-
Dichlofenthion 1 Methidathion vo 1 
Dichlorvos* - Manoerotatos -
Dimethoaat* 5 Profenetos 2 
Dioxathion 1 Propetamfos* 2 
Editentos 5 Pyrimifos-ethyl 1 
Ethion vo 1 Pyrimifos-methyl vo 1 
Ethoprofos 1 Temetos 
-
Etrimfos vo 1 Tetrachlorvinfos* 1 
Fenamifos - Triazofos 2 
Fenchlorfos 2 Trichloronaat 1 
Bepaalbaarheidsgrens = 2 x detectiegrens 
- aanwezigheid niet vast te stellen door interferentie van de matrix 
*) middel toegelaten voor veterinair gebruik 
VO vetoplosbaar 
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Tabel5. Bepaalbaarheidsgrenzen, gemiddeld terugvindingspercentage en bijbehorende variatie-
coëfficiënt voor de bepaling van olaquindox en metabolieten in varkensnier, bepaald aan 
de hand van 7 waarnemingen. De monsters zijn geanalyseerd volgens RIKILT-DLO 
methode A702 
Component Bepaalbaarheidsgrens Terugvindings- Variatiecoëfficient 
pg per kg percentage % 
Olaquindox 1,0 77,5 9,6 
N 1-Mono-oxy-olaquindox 1,0 97,4 3,6 
N4-Mono-oxy-olaquindox 1,0 100,9 2,6 
Desoxy-olaquindox 3,0 94,7 5,8 
Bepaalbaarheidsgrens = 2 x detectiegrens 
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Tabel6. 
I RIKILT nr. 
27069 
27070 
27071 
27072 
27073 
27074 
27075 
27076 
27077 
27078 
27079 
27080 
27081 
27082 
27083 
27084 
27085 
27086 
27087 
27088 
27089 
27090 
27091 
27092 
27093 
27094 
27095 
27096 
27097 
27098 
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Nummers van de niermonsters die zijn geanalyseerd op de aanwezigheid van olaquindox 
en metabolieten, en de leeftijd van de slachtdieren 
I Leeftijd (maanden) 11 RIKILT nr. I Leeftijd (maanden) I 
5 27099 6 
4 271 00 7 
4 27101 24 
4 27102 6 
5 27103 5 
4 27104 5 
6 27105 7 
6 27106 6 
2 27107 5 
5 27108 4 
2 27109 4 
24 271 10 6 
6 27111 5 
6 27112 5 
24 27113 4 
4 2711 4 6 
2 2711 5 6 
6 2711 6 5 
6 2711 7 6 
6 27118 5 
4 2711 9 6 
2 27120 6 
4 27121 6 
4 27122 6\1. 
4 27123 6 
4 271 24 5 
6 27125 6 
7 27126 6 
4 27127 6 
6 27128 6 
Tabel?. Pentachloorfenol in schapelever en melk pg per kg) 
I RIKILT I Schapelever 11 RIKILT I Melk I nr. nr. 
11664 2,0 10721 0,03 
11665 1,9 10722 0,04 
11666 1,0 10723 0,05 
11667 <0,9 10724 0,03 
11668 <0,9 10725 0,04 
11669 <0,9 10735 0,07 
11670 <0,9 11578 0,55 
11671 2,6 11579 0,03 
11672 <0,9 11580 0,03 
11673 1,9 11581 <0,03 
- - 11582 0,04 
- -
11583 0,03 
- - 11584 <0,03 
- - 11585 <0,03 
- - 11586 0,04 
- - 11587 0.42 
- - 11588 <0,03 
- - 11589 <0,03 
- - 11590 <0,03 
-
- 11591 0,22 
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Tabel8. Trichloorfenolen en pentachloorfenol in varkenslever (J.ig per kg) 
RIKILT nr. 2,3,4-Trichloorfenol 2,3,5-Trichloorfenol Pentachloorfenol 
11654 1,0 0,9 13,8 
11655 2,2 2,2 32,5 
11656 <0,9 <0,9 24,3 
11657 <0,9 <0,9 10,2 
11658 <0,9 <0,9 14,9 
11659 <0,9 <0,9 17,2 
11660 <0,9 <0,9 14,7 
11661 <0,9 <0,9 10,7 
11662 <0,9 <0,9 12,9 
11663 <0,9 <0,9 13,9 
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BIJLAGE 1 : MONSTERNUMMERS 
I ( 
MONSTERNUMMERS 
Volledigheidshalve worden hierna aard en nummers vermeld van de monsters die niet in tabelvorm 
volgens nummer zijn gerapporteerd (de negatieve monsters) . 
Varkensvlees (vet) 
Chloorfenolen, pyrethroiden en toxafenen: 
RIKILT-DLO monsternummers 20669, 20672, 20675, 20676, 20687, 20688, 20692, 21993, 22003, 22008. 
Chloorfenolen en pyrethroiden: 
RIKILT-DLO monsternummers 22002, 22004, 24465, 24466, 24472, 24477,25686, 25687, 27178, 27187. 
Schapevlees (vet) 
Chloorfenolen, pyrethroiden en toxafenen: 
RIKILT-DLO monsternummers 11530, 20681, 21989, 22001, 24469, 24476, 25676, 25678, 25698, 27190. 
Rundvlees (vet) 
Chloorfenolen, pyrethroiden en taxatenen 
RIKILT-DLO monsternummers 20671, 20678, 20684, 20689, 24468, 25684, 25690, 20670, 20673, 20685. 
Chloorfenolen en pyrethroiden: 
RIKILT-DLO monsternummers 21990, 21999, 24479, 25683, 25688, 20674, 20679, 22000, 22012, 25682. 
Kippevlees (vet) 
Chloorfenolen en pyrethroiden: 
RIKILT-DLO monsternummers 10391 t/m 10393, 11570, 11573, 11574, 12840 t/m 12845, 13057 t/m 
13060, 21512, 22035, 22036, 22038, 24741. 
Runderlever 
Chloorfenolen en pyrethroiden: 
RI KILT -DLO monsternummers 11644 t/m 11653. 
Melk 
Toxafenen: 
RIKILT-DLO monsternummers 10716, 10719, 10727, 10728, 11580, 11581, 11588 t/m 11591. 

BIJLAGE 2: ONDERZOEKSOPDRACHT 

Bijlage bij brief MKV 94.2326 d.d. 3 okt. 1994 
van Min. LNV, Oir. MKG aan RIKJLT-DLO 
Voorstel invulling survev-onderzoek 1994 voor de Stuurgroepen Zuivel en 
Dierlijk van het Landelijk Platform Kritische Stoffen 
In juni zijn voorlopige voorstellen voor de invulling van het beschikbare 
budget voor survey -onderzoek besproken in de LP-Stuurgroepen Zuivel en 
Dierlijk. De conclusie was dat deze verder uitgewerkt moesten worden in 
overleg tussen de secretaris en Baars. Bijgaand vindt U deze uitgewerkte 
voorstellen. Gekozen is voor een grotendeels geïntegreerde opzet voor de 
hele dierlijke sector. Begroot was f. 100.000,- per Stuurgroep voor dit 
soort onderzoek, te verdelen over feitelijke analyses en desk research 
gericht op het inventariseren van beschikbare gegevens en het vaststellen 
van prioriteiten voor het onderzoek. Inmiddels is ook gewerkt aan de 
invulling van enkele vanuit MKV gereserveerde budgetten voor projecten op 
het gebied van inventarisatie van gegevens en onderzoeksprioriteiten. 
Genoemd kunnen worden desk research naar de situatie t.a.v. 
bestrijdingsmiddelen in veevoeders in relatie tot residuen in dierlijke 
produkten en een project inzake de bepaling van criteria voor 
survey-onderzoek. Vanwege het kunnen benutten van de resultaten van deze 
aan de LP-onderzoekdoelen verwante onderwerpen voor de voortgang en 
vormgeving van het onderzoek t . b.v. de LP-Stuurgroepen, lijkt het 
verantwoord het LP-survey-budget nu geheel in te zetten voor feitelijke 
residu-analyses. 
Het accent van het onderzoek is nu merendeels gericht op 
bestrijdingsmiddelen en milieucontaminanten, vanwege de beschikbaarheid 
van analysemethoden.en de erkenning van lacunes in het onderzoek daarnaar. 
Aangezien de kosten bij een verdeling over de dierlijke produkten 
merendeels toevallen aan de diverse vleessoorten, is onderzoek naar 
organofosforbestrijdingsmiddelen in melk hieraan toegevoegd. Om de kosten 
niet te hoog te laten oplopen is voorlopig afgezien van onderzoek in 
eieren; dit dient een aandachtspunt te blijven voor toekomstig onderzoek. 
Diergeneesmiddelen zijn in het onderzoek nu slechts in geringe mate 
betrokken. Hierbij is voor vlees in aanmerking genomen dat 
diergeneesmiddelen reeds voldoende in het Nationaal Plan zijn opgenomen, 
en ook_ in enkele lopende projecten aandacht krijgen. Tevens is er van 
uitgegaan dat voor het door de LP Stuurgroep Zuivel gesteunde project over 
residuen van diergeneesmiddelen in melk reeds aanvullende externe 
financiering is verkregen, resp. i s aangevraagd. Voor melk is afhankelijk 
van de kostenontwikkeling van enkele oningevulde aspecten in het voorstel 
nog enige ruimte voor de ondersteuning van onderzoek op het gebied van 
diergeneesmiddelen in melk. Over de definitieve invulling daarvan kan 
later dit jaar worden beslist. 
In het bijgevoegde onderzoeksvoorstel staan naast de vormgeving van het 
onderzoek reeds enkele achtergrondgegevens vermeld. Kort volgt hier nog de 
belangrijkste motivatie voor de keuze van de te onderzoeken stoffen en de 
opzet van het onderzoek. 
Toxafeen: Klein survey naar een persistent en in vet accumulerend 
bestrijdingsmiddel, dat in Europa door milieucontaminatie kan voorkomen. 
In Duitsland zijn sinds kort strenge normen voor toxafeen van kracht. In 
vis is de stof in toxicologisch relevante hoeveelheden aangetoond, 
toestandbepaling in andere dierlijke vetten gewenst . LP-advies gepland. 
Pyrethroiden: Groep bestrijdingsmiddelen die zowel vanuit veevoer als 
vanuit gebruik als ectoparasiticide residuen in dierlijke produkten kan 
veroorzaken: normstelling in EU-Richtlijnen. Opname in NP daarom mogelijk 
discussiepunt. Er zijn nog geen onde rzoekresultaten beschikbaar voor 
dierlijke produkten . Survey daarom gewens t. Resultaten eventueel te 
gebruiken t.b.v. rapportage naar EU . . 
Chloorfenolen: Afronding LP- a dvie s t.a.v. Pentachloorfenol gewens t, is 
hangpunt i.v.m. onverklaarde normoverschrijding in lever. Daarom iets 
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uitgebreider en nauwkeuriger onderzoekje gepland in de meest relevante 
dierlijke produkten. Trichloorfenolen kunnen worden meegenomen in het 
onderzoek. 
Organofosforbestrijdingsmiddelen in melk: Voor zo ver bekend alleen lang 
geleden wat onderzoek aan gedaan door Keuringsdienst van Waren, Survey 
gewenst i.v.m. EU-regelgeving. Resultaten mogelijk te gebruiken voor 
rapportage naar EU. 
Olaquindox in varkensnier: Reeds geaccordeerd in Stuurgroep Dierlijk. 
Chlporamfenicol in melk: Wegens ontbreken snel te realiseren andere 
mogelijkheid financiering, wordt voorgesteld dit in het NP Melk opgenomen 
onderzoeksprogramma bij wijze van eenmalige uitzondering uit het 
LP-survey-budget te financieren. Kosten f. 16.000 . Voor de toekomst zullen 
heldere afspraken gemaakt moeten worden voor de financiering van in het NP 
opgenomen onderzoek; het LP-survey-budget is daar in ieder geval niet voor 
bedoeld. 
Vanwege de voortgeschreden tijd en de noodzaak nu snel tot toekenning van 
het budget en het starten van het onderzoek over te gaan (vanwege 
gewenste afronding en betaling in 1994), moet helaas volstaan worden met 
deze schriftelijke raadpleging van de leden van de Stuurgroepen en kan 
maximaal tot eind augustus de gelegenheid worden gegeven hierop te 
reageren. Verzoeke Uw begrip voor deze situatie en verzoeke slechts 
wijzigingsvoorstellen in te dienen als deze naar Uw mening duidelijk meer 
prioriteit verdienen. In 1995 kunnen wellicht nu nog niet g~honoreerde 
.wensen aan bod komen; gestreefd zal worden naar meer grondige en tijdige 
uitwerking van voorstellen -en raadpleging van de Stuurgroepen t.b.v. de 
.planning voor 1995. 
Ontvangen kommentaar 
Kan (tel.): I.h.a. steun. Toxafeen: pluimvee/ei later te onderzoeken. Bij 
onderzoek op rundvlees letten op type (kalf, meststier, afgemolken koe). 
Voor pyrethroïden bij voorkeur kalf te onderzoeken. 
Jans (schr.): I.h . a. inhoudelijk steun, ontbreken subsidie onderzoek dier-
geneesmiddelen in melk betreurd; procedure besluitvorming te verbeteren. 
Mentink (schr.): Meeste voorstellen gesteund; voor olaquindox voorkeur 
voor gericht onderzoek (na tel. overleg accoord m~t monitoring-aanpak nu, 
eventuele gerichte studie later te bespreken). Inhoudelijke voorbereiding 
besluitvorming te verbeteren . 
Conclusie 
Er is voldoende steun in de Stuurgroepen Dierlijk en Zuivel om het 
geplande survey-onderzoek doorgang te doen vinden . Nog aandacht te 
besteden aan de vormgeving van het onderzoek t.a.v. rundvlees. 
Er dient tijdig overleg op gang te komen over de vormgeving van het 
onderzoek in 1995, zowel qua inhoudelijke voorbereiding als qua procedure 
en criteria voor de besluitvorming. · 
laczuil3(2) DK/9-9·94 
